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© Verfahren zur Herabsetzung der Porositat und der Oberflachenrauhigkert einer keramischen Unterlage und 
Beschichtungsmasse dafur. 



© Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herabsetzung 
der Porositat und der Oberflachenrauhigkeit einer kerami- 
schen Unterlage. Nach diesem Verfahren werden die kera- 
mischen Unterlagen mit einer Beschichtungszusammenset- 
zung mit emem Gehalt an einer nicht-polymeren organi- 
schen Siliciumverbindung, einer nichtpolymeren athylenisch 
ungesattigten Siliciumverbindung, emem Stabilisator und 
einem Ldsu ngsmittel beschichtet, gatrocknet und 
anschlieBend zur Umwandlung der Siliciumverbindungen in 
Siliciumoxide auf hdhere Temperaturen erhitzt. 
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siehe Titeiseite 



Verfahren zur Herabsetzung der Porositat una der Oberf lacher.- 
rauhigkeit einer keramischen Unterlage ■ 



Porositat und der Cberf iachenrauhigkeit einer keramischen , 
unterlage und eine Beschichtungszusammensetzung zur Durch- 
fuhrung des Verfahrens sowia die Verwendung dieser Be- 
schichtungszusammer.setzung zur Beschichtung von 'Jnuerlagen 
fur metallische Schaltkreise. 

Keramikunterlagen werden in grofien Umfang zur Her sue Hung 
integrierter Schaltkreisrr.oduin verwendet. Es ist bekannt, 
da£ die Ergebnisse, die beim Auzen eines metallischen Uber- 
zugs auf einer keramischen Unterlage erhalten werden, in 
hchcm Ma3e von der Rauhigkeit dieser Unterlage beeinfluBt 
werden. Wegen der sich andernden Eigenschaf ten einer rauhen 
keramischen Oberf lache im Kinblick auf KorngrcSe, Porositat, 
Kristallinitat und Glasphase werden beim Xtzen oft schiechte 
Ergebnisse erhalten. Diese Problene treten besonders dann 
auf, wenn feine Linien oder Schaltkreise hoher Auflosung ge- 
atzt werden sollen. Obgleich keranische Unterlagen nit hoher 
Oberf lachenglatte im Handel erhaltlich sind, sind diese re- 
lativ teuer. 

Eine Ldsung der Herstellung eines billigen Moduls als Tracer 
fiir Schaltkreise hoher Auflosung ist, die Keramikunuerlage 
mit einem uberzug aus Polyimid zu beschichten. Die Verwen- 
dung von Polyimid zu diesem Zweck wird im IBM Technical 
Disclosure Bulletin, Volume 20, Nr. 8, Januar 1978, Seite 3020 
beschrieben. Die Verwendung von Polyimidiiber zugen fur dieser. 
Zweck ist jedoch nicht vollig zuf riedenstellend , well das 
Polyimid, wenn die Moduln hohen Temperaturen ausgesetzt wer- 
den, abgebaut wird und in bestimmten Fallen mussen die Moduln 
wahrend nachf olgender Prczeflschritte hohen Temperaturen 
(etwa 300 bis 700 °C) ausgesetzt werden. Wenn beispielsweise 
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Cermet-Widerstandselemente auf dem Modul angebracht werden 

sollen, muB dieser wahrend des Aufbringens auf hohe Tempe- ■ 
raturen erhitzt werden. 

5 Urn alle zuvor angegebenen Forderungen zu erfUllen, mussen. 
die verwendeten Zusammensetzungen eine Reihe wichtiger 
Eigenschaf ten aufweisen. Beispielsweise mussen die Zusam- 
mensetzungen die Oberf lachenglatte einer Keramikunterlage 
verbessern und gleichzeitig wider stands fahig gegen hohe 

10 Temperaturen, die in nachf oigenden Prozeflschritten ange- 
wendet werden, sein. Die Zusammense t zungen mussen dariiber 
hinaus billig sein, damit sie die Kosten fur Keramikmater ia- 
lien mit glatten Oberf lachen, die im Handel erhaltlich sind, 
nicht uberschreiten. Weiterhin mussen die angewendeten Mate- 

15 rialien elektrisch isolierend sein, damit sie, wenn sie mit 
der Unterlage verbunden sind, die nachfolgend auf gebrachten 
Schaltkreise nicht nachteilig beeinf lussen , und sie mussen 
eine glatte Oberfiache erzeugen. Das Material mufl auch auf 
der Keramikunterlage fest haften und eine ausreichende Haf- 

20 tung bezuglich der nachfolgend auf gebrachten Uberzuge, bei- 
spielsweise metallischer Uberzuge besitzen. Es ist auch erfor- . 
derlich, daS die Zusammenset zungen eine ausreichende FlieS- 
charakteristik aufweisen, damit sie in die verschiedenen ?o- 
ren und Spalten der Unterlage eindringen, urn die Porositat 

25 und Oberf lachenrauhigkeit der Unterlage zu verbessern. Die 
angewendete Uberzugszusammensetzung mufi auch wahrend der 
nachf oigenden Behandlung der keramischen Unterlagen in den 
Poren und Spalten verbleiben. Es ist sehr schwierig, eine 
Zusammensetzung berei tzustellen , die alle die zuvor genann- 

30 ten Eigenschaf ten in ausreichendem MaBe aufweist. 

Aufgabe der Erfindung ist deshalb ein Verfahren zur Her- 
absetzung der Porositat und Oberf lachenrauhigkeit einer 
keramischen Unterlage, bei dem die zuvor angegebenen Nach- 
35 teile keramischer Unterlagen nicht auftreten. Aufgabe der 
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Erfindung 1st auch die Bereitstellung einer Beschichtuncs- 
icsung zur Anwendung in diesem Verfahren. 

Die Aufgabe der Erfindung wird durch ein Verfahren gemafi 
5 Patentanspruch 1 gelost. Vorteilhafte Ausgestaltungen der' 
Erfindung sind in den Unteranspruchen niedergelegt . 

Die durch die Erfindung erreichten Vorteile sind darin zu 
sehen, daB keramische Unterlagen mit niedriger Porositat 

10 una OberflSchenrauhigkeit hergestellt werden konnen. Die 
in dem erf indungsgemaflen Verfahren verwendeten Materialien 
sind sehr billig und fuhren zu Uberziigen, die sowohl auf 
der Unterlage haften wie auch eine gute Adhasion zu den 
nachfolgend auf gebrachten Metalluberzugen aufweisen. Be- 

15 senders hervor zuheben ist, daB die nach dem erf indungsge- 
ma3en Verfahren auf gebrachten Uberziige besonders wider- 
standsfahig gegen nachfolgend angewendete hohe Temperaturen 
sind . 

20 Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ein Verfahren zur 
Herabsetzung der Porositat und der OberflSchenrauhigkeit 
einer keramischen Unterlage. Das Verfahren umfaflt das Auf- 
tragen einer fliissigen Beschichtungsmasse, welche wenigstens 
eine nichtpolymere Siiiciumverbindung enthalt, auf wenig- 

25 stens eine Oberflache der keramischen Unterlage. Die Unter- 
lage wird dann getrocknet und einer erhohten Temperatur 
ausgesetzt oder unterworfen, welche hoher als die bei der 
Trocknung angewendete Temperatur ist. Dadurch wird die • 
Siliciumverbindung, welche auf dem Substrat zuruckbleibt, 

30 in Siliciumoxide iiberfuhrt und eine keramische Unterlage 
einer niedrigen Porositat und Oberf lachenrauhigkeit er- 
halten. 
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Die vorliegende Erfindung betrifft auch Mischungen bevor- 
zugier Organosiliciumverbindungen, welche etwa 45 bis 
95 Gew.% bestimmter gesattigter Organosilane und etwa 5 bis 
55 Gew.% bestimmter athylenisch ungesattiger Organosilan-^ 
verbindungen enthalten. Die Gew.% beziehen sich auf den 
Gesamtgehalt der Zusammensetzung an gesattigten und unge 
sattigen organosilanverbindungen. 

Die Unterlagen, die gemaB der Erfindung behandelt werden 
sollen, sind vorzugsweise keramische Unterlagen. Diese 
erthalten Siliciumoxide und Silicate wie Aluminiumsilicate 
una Aluminiumoxide. Die keramischen Unterlagen, welche durch 
das erfindungsgemaSe Verfahren am meisten verbessert wer- 
den, sind solche, welche eine Oberf lachenrauhigkeit von 
15 wenigstens etwa 10 um aufweisen. Es konnen natiirlich auch 
Unterlagen mit einer niedrigeren Oberf lachenrauhigkeit 
er^indungsgemaB behandelt werden. Die Oberf lachenrauhig- 
keit wird ausgedruckt durch den Mittelwert der Mitteliinie 
zwischen der Hohe einer Spitze und der Tiefe einer Ver- 
io tiefung auf der Oberflache der Unterlage. Die vorliegende 
Erfindung findet besonders Anwendung bei der Herstellung 
von unterlagen fur integrierte Schaltkreismoduln und ins- 
besondere bei der Herstellung von Schaltkreisen mit hoher 
Auf 15 sung. 

25 

Ein Uberzug, welcher wenigstens eine Siliciumverbindung er.t- 
halt, wird mindestens auf eine Oberflache der keramischen 
Unterlage aufgetragen. Die verwendeten siliciumverbindungen 
sind nichtpolymere Verbindungen. Die Verwendung polymerer 
30 organosiliciumverbindungen ist fur die Zwecke der vorliegen- 
den Erfindung, d. h. fur die Herstellung glatter Oberf lachen 
nicht geeignet, well diese Verbindungen bei dem Erhitzen, 
das in dem erf indungsgemafien Verfahren durchgefuhrt wird. 
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in zu hchera Mafle' zur Karbonisierung auf der Oberf lache der 
Unterlage r.eigen. Die Verwendung von Polysiliciumverbindun.- 
gen zur Irr.pragnierung von Ziegelsteinen, urn diese weniger 
poros zu rr.achen and ihre Widerstandsf ahigkeit gegenuber ge- 
5 schmoizenein Glas zu verbessern, ist in der US-Patentschrif t 
3 6 1 6 1 63 beschrieben. Dort ist angegeben, da£ die Poly- 
siiiciumverbindungen nach der Impragnierung der Ziegelsteine 
einer thermischen Zersetzung zu Siliciumdioxid untsrworf en 
werden. Die genannten Verbindungen sind jedoch, weii sie 
10 polymerer Natur sind, fur einen der wesentlichen Zwecke der 
vcrliegenden Erfindunc, der Verbesserung der Oberf lachen- 
rauhigkeit, nicht geeignet wegen ihrer Tendenz zur Karboni- 
sierung . 

15 Andere Beispiele fur die Anwendung polymerer oder harzartiger 
Siliciumverbindungen sind in den US-Patentschrif ten 4 041 190 
una 3 617 341 beschrieben. In der US-Patentschrif t 4 041 190 
ist die Bildung eines Si liciumdioxiduber zugs beschrieben, 
wohei ein Polysiioxan einer Bestrahlung und anschlieflend 

20 einer thermischen Behandlung ausgesetzt wird. In der US- 
Patentschrif t 3 617 341 ist die Ausbildung eines Oberzugs 
durch die Zersetzung einer Formulierung , welche ein Silicum- 
resinat enthalten kann, beschrieben. 

25 Weiterhin ist es wesentlich, dafl die Uber zugszusammensetzung , 
die auf die keramische Unterlage aufgetragen wird, flussig 
und flieSfahig ist, damit gewahr leistet ist, da6 die Sili- 
ciumverbindungen einwandfrei in die Poren, die Risse Oder 
Vertiefungen der Unterlage flieBen. Die Verwendung von 

30 Organosiliciumverbindungen in Dampfforni zur Beschichtung 

verschiedener Unterlagen wurde auch beschrieben, aber diese 
Art der Anwendung gestattet die vollstandige Ausfiillung 
der Risse oder Unregelmafiigkeiten auf der Unterlage, wie es 
erf indungsgemafi gefordert wird, nicht. Beispiele fur die 

35 
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Abscheidung von Qrganosiliciuruverbindungen aus der Da^pf 
ohase sind in den uS-Patentschrif ten 3 243 31 4 and 3 242 007 
beschrieben. In der US-Patentschrif t 3 243 314 1st dx. An- 
"ndung von Vinyltriathox.silan fur aie tHe^scHe Ze~g 
5 zu Siliciumdioxiden, welche eine passivierende Schxch. auf 
eine . aalbleitervorrichtung bilden, beschrieben. In der U~- 
Patentschrift 3 242 007 1st die Ausbildung eines Schutz- 
uberzugs auf einer Halbleitervorrichtung aus der Dampfpnase 
beschrieben, wobei das angewendete Siloxan Viny Itr iathoxy- 
10 silan sein fcann. 

Bin weiterer Vorteii der Anwendung der Zusamraensetzung in 
flussiger Form tm Gegensatz zur Abscheidung aus der Daruor- 
phase 1st, da* die Dicxe cer.au KontroIIiert werden xann. 
13 zusatzlich xannen sehr dunne Uberzuge hergestellt werden, 
welche bereits vorhandene offnungen auf der xera^schen 
Un.erlage, die anschlie3end fur die Einfuhrung von Stiffen 
verwendet werden, nicht verstopfen. 

20 Bin anderer Stand der Technix, weicher in diese, Zu.anmen- 
bang von Interesse ist, ist die US-Patentschr rf t 3 08 892, 
auf die weiter unter noch eingegangen wird. Werterer Stand 
d er Technix, weicher in weiterem Sinn von Intere.se rst, 
schlieBt die uS-Patentschrifen 2 859 139, 3 547 680, 
25 3 720 542, 3 932 691 und 3 962 004 ein. In dresen Patent- 
schriften wird vorgeschlagen . flussige Zusanonensetzungen 
mit eine, Gehalt an erne, Siloxan oder Silicon, welches 
nachfolgend durch Anwendung von Hitze zersetzt wrrd a nzu 
wenden. Weiterhin x6nnen die US-Patentschr rf ten 3 055 776, 
30 3 158 495, 3 523 819, 3 668 004 und 4 047 977 !» Hmblrcx 
auf die Zersetzung von Silioonen bei erh5hten Temperatures 
von Interesse sein. 

Beispiele geeigneter Siliciumverbindungen zur er f indungsge- 
35 maflen Verwendung schlieflen gesattrgte Organosr-i 
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dungen, athylenisch ungesattigte Organosiliciumverbindungen 
und Siiiciumhalogenide wie Trichlorsilan und Siliciumte tra- 
chlorid ein. 

5 In der voriiegenden Errindung wird die Verwer.dunc riussiqer 
Orgar.osilane als Siiiciumverbindungen bevorzugt . Obaleich, 
wie zuvor erwahnt, auch Si liciumhaicgen ide wie Tricnlor- 
silan und Siliciumtetrachiorid verwendet werden kinnen, wer- 
den diese nicht besonders bevorzugt wegen ces vernal .nis- 

10 maMg hohen Ante i is an Chlor, der in diesen Verbindungen 

vorhanden 1st und der bei der Zersetzung zu eir.er Diffusion 
unerwunschter Mengen vcn Chicrgas in die Unterlage fuhren 
kann. Dadurch konnen Korrosions- und Suver lassickeitsproble- 
me bei ^ntegrierten Schai tkrei sen auftreten, bei denen so 

15 behandelte Unterlagen verwendet werden. 

GemaB der vcriiegenden Erfindung wird noch mehr bevcrzuct, 
wenigstens eine athylenisch ungesattigte Organosiiicium- 
verbindung in der Beschich tungszusdmmensetzung zu verwen- 

20 den. Die athylenisch ungesattiqten Verbindungen konnen mcno- 
athylenisch ungesattigt sein oder mehr als eine athylenisch 
ungesattigte Gruppe enthaiten. Die bevorzugten Verbindungen 
der erf indungsgemaSen Verwendung enthaiten wenigstens eine 
gesattigte Organosiiiciumverbindung und wenigstens eine 

25 athylenisch ungesattigte Organosiiiciumverbindung . Wenn eine 
Mischung gesattigter und ungesattigter Organosiliciunver- 
bindungen verwendet wird, enthaiten diese Zusammensetzungen 
vorzugsv/eise 5 bis 55 Gew.% der athylenisch ungesattigter. 
Organosiiiciumverbindung und etwa 45 bis 95 Gew.% der ce- 

30 sattigten Organosiiiciumverbindung. Die zuvor angegebenen 
relativen Frozentgehalte beziehen sich auf den Gesantgehait 
an athylenisch ungesattigten und gesatticten Organcsiiicium- 
verbindungen in den Zusammensetzungen. 
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Die Verwendung athylenisch ungesattigter Verbindungen wird 
erf indungsgemaS bevorzugt, veil diese Verbindungen bei dem 
zuerst durchgef iihrten Trocknen zu einer Gelbildung und bis 
zu einem gewissen Grad zu einer Vernetzung neigen, wodurch 
die Zusammensetzung in den Rissen in der Unterlage in einem 
ausreichenden Mafl fest wird, so da£ die Unterlagen gehand- 
habt und/oder nachf olgenden Behandlungen zugeflihrt werden 
konnen. Dieser Aspekt ist besonders wichtig, wenn die zu 
behandelnde Unterlage im wesentlichen nicht eben ist. 



In der am meisten bevorzugten Ausf uhrungsf orm der Erfindung 
werden Mischungen gesattigter und ungesattigter Organosiii- 
ciumverbindungen verwendet. Die Gegenwart einer gesattigten 
Verbindung in der Zusammensetzung neben einer ungesattig- 

15 ten Organosiliciumverbindung bewirkt, daB die Tendenz der 
ungesattigten Verbindungen zur Polymerisation, verglichen 
mit der Verwendung ungesattigter Verbindungen allein, herab- 
gesetzt wird. Demnach werden in Gegenwart von gesattigten 
Verbindungen Uberzuge erhalten, welche nach dem Zersetzungs- 

20 schritt einen geringeren Riickstand ergeben, als wenn unge- 
sattigte Verbindungen allein verwendet wurden. Durch die 
Gegenwart gesattigter Verbindungen wird auch erreicht, da/3 
das Endprodukt einen glanzenden Uberzug aufweist und im 
Gegensatz dazu etwas pulver f ormiges Material anfallt, wenn 

25 nur ungesattigte Organosilane verwendet werden. Dariiber 

hinaus sind in vielen Fallen gesattigte Organosilane weniger 
toxisch und billiger als athylenisch ungesattigte Silane. 



35 



Im allgemeinen sind gesattigte Organosilane (Verbindungen, 
die keine ni cht-benzoiden ungesattigten Strukturen enthalten) 
fur die Durchfuhrung des erf indungsgemafien Verfahrens ge- 
eignet. Sie konnen dargestellt werden durch die folgende 
allgemeine Formel: 

R, y SiX 4-Y 
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in der R' ein organischer Rest cder eine Mischung ver- 
schiedener organischer Reste wie Alkyl, Aryl, Alkaryl, 
Cycloalkyl, Aralkyl, Acyl, Alkoxy und Aryloxy 1st. Diese 
Reste konnen unsubstituiert cder durch einen oder mehrere 
5 Substituenten wie Amino, Hydroxy, Epoxid oder Halogen sub- 
stituiert sein. Beispieie einiger geeigneter Alky lgruppen 
sind diejenigen, welche bis zu etwa acht Kohlenstof fatome 
enthalten, wcbei Methyl, Xthyi, Propyl, Kexyl und Octyl ais 
Beispieie genannt sind. Beispieie einiger Cycloalkyl-Gruppe: 

10 sind Reste mit bis zu sechs Kohlenstof f atomen, beispiels- - 
weise Cyclohexyl, Cyclobutyl und Cyciopentyl. Eeispiele 
einiger Aryl-Reste schlieBen Alkaryl und Aralky 1-Reste ein, 
in denen der Aryl-Rest bis zu zehn Kohlenstof fatome ent- 
halt. Als solche seien Phenyl, Methylpheny 1 , Benzyl und 

15 PhenylSthyl genannt. Die Alkoxy-Reste enthalten im allge- 
meinen bis zu acht Kohlenstof fatome , und als Beispieie ver- 
den Methoxy, Athoxy und Prcpoxy genannt. Als Beispiel fur 
ein Aryloxy-Rest wird Benzoxy genannt. Wenn R 1 ein Acyl- 
Rest ist, der im ailgemeinen bis zu etwa acht Kohlenstoff- 

20 atome enthalt, kann er Acetyl, Propionyl und Butyryl sein. 
Beispieie einiger aminosubstituierter Kohlenwasserstof f- 
Reste schlieBen Aminopropyl und Aninoathyl ein. Beispieie 
einiger hydroxysubstituierter Kohlenwasserstof f-Reste 
schlieBen Hydroxyathyl und Hydroxypropyl ein. Beispieie 

25 epoxidsubstituierter Kohlenwasserstof f-Reste schlieBen 
3 , 4-Epoxidcyciohexyl und Glycidoxypropyl ein. Beispieie 
einiger halogensubstituierter Reste schlieBen Pentachlor- 
phenyl, 1 -Brom-3-trichlorpropyl und Perf luoralkyl-Reste .wie 
7-Trif luorpropyl und 6-Trif luor-y-dif luorbutyl ein. Wenn es 

30 gewunscht wird, konnen auch Mischungen organischer Reste 
verwendet werden. Y ist eine ganze Zahl von 1 bis 4. X be- 
deutet Wasserstoff oder Halogen, beispielsweise Chlor. 

Beispieie einiger geeigneter gesattigter Organosilanver- 
35 bindungen schlieBen Athyltriathoxysilan, Amy ltriathoxysilan, 
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Athyltrichlorsilan, Amyltr ichlorsilan , Pheny ltr ichlor si lan , 
Phenyltriathoxysilan, Methy ltrichlorsilan, lie thy Id ichlor- 
silan, Dimethyldichlorsilan, Methyltriathoxysilan , Dimethyl- 
diathoxysilan, ( 3 , 4-Epoxidcyclohexy 1) -athyltr imethoxy- 
5 silan, y-Aminopropyltriathoxysilan, N-bis ( 6-hydroxya thyl ) r 
y-aaiinopropyltriathoxysilan, N-B (Aminoathyl) -y-aminopropyl- 
trimethoxysilan und y-Glycidoxypropyltrimethoxysilan ein. 

Die athylenisch ungesattigten Organos ilanverbindungen , die 
10 zur DurchfUhrung der vorliegenden Erfindung geeignet sind, 
konnen durch die folgende Forme! dargestellt werden: 

R2 4-(z + w) R, z SiX w 
in der z und w jeweils ganze Zahlen von O bis 3 darstellen, 
15 vorausgesetzt, da3 die Summe von z+w = 3 oder weniger ist. 
R' und X haben die zuvor angegebene Bedeutung. R ist ein 
athylenisch ungesa ttigter organischer Rest und kann mono- 
athylenisch oder polyathy lenisch ungesattigt sein. Bei- 
spiele einiger athylenisch ungesattig ter Reste schlieBen 

20 Vinyl, Allyl, 3-Butenyl, Acryl, Methacryl, Oleyl und Linole 
ein. Beispiele einiger athylenisch ungesatticter Organosi- 
liciumverbindungen schlieBen Vinyltr ichlor si lan , Vinyltri- 
athoxysilan, Vinyltriacetoxysilan, y-Methacry loxypropy 1- 
trimethoxysilan, Methylvinyl-dichlorsilan und Viny 1- tris ( 2- 

25 methoxyathoxy) -silan ein. 

Mischungen gesattiger Organosiliciumverbindungen und/oder 
Mischungen athylenisch ungesattigter Organosiliciumverbin- 
dungen konnen, wenn es gewunscht wird, auch verwendet 
30 werden. 

Die Siliciumverbindungen werden im allgemeinen in Verbin- 
dung mit einem Verdunnungsmittel angewendet, urn die gewun- 
schte Viskositat zu erhalten, die von der Anwendung der 
35 Zusammensetzung abhangt. Im allgemeinen enthalten die Zu- 
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sammensetzungen etwa 25 bis etwa 90 Gew.% Vercunnungsmir- 
tel. Das VerdUnnungsmittel sollte ein bei niedriger Tem- 
peratur verdampf endes Material sein, welches ais Losungs- 
mittel fur die Si liciumverbindung wirkt, aber im wesent- 
lichen nicht mit der Siliciumverbindung und/cder mit der , 
Keramikunterlage reagiert. Beisciele geeicr.eter organischer 
Verdunnungs^ittel schlieBen Alkohole wie Methanol, Xthar.cl, 
und Propanol; Ketone vie Acetcn und Me thylathylketon und 
arcmatische VerdUnnungsmittel wie Benzol, Toluol und Xylol 
ein. Die Zusamnensetzung kann durch Aufspruhen, durch Ver- 
spinnen oder durch ein Flieflbeschichtuncsverf ahren aufge- 
tragen werden. 

Die Zusammensetzungen konnen auch andere Bestandteile wie 
Stabilisatoren enthalten, welche die Lagerbestandigkei t cer 
Zusammensctzungen verbessern. Sin bestimmter Stabilisator 
ist Piperidin. Er wird im allgemeinen in einer Menge von 
etwa 2,5 bis 7 Gew.% verwendet. 

Ublicherweise wird der tfberzug in einem einstufigen Beschich- 
tungsverfahren in einer Naflschichtdicke bis zu etwa 0,1 mm 
aufgetragen. Dies wird durchgef uhrt , urn die Verkohlung 
des Materials wahrend des nachf olgenden Erhitzens zu ver- 
hindern. Wenn es erforderlich ist, dickere Filme herzustei- 
len, dann konnen Mehrf achbeschichtungsverf ahren (zwei oder 
mehr Beschichtungsschr i tte) angewendet werden, nachdem die 
zuvor aufgetragende Beschichtung getrocknet und den ent- 
sprechenden Zersetzungschritten unterworfen wurde. 

Nachdem die Zusammensetzung aufgetragen ist, wird sie einem 
ersten Erhitzen unterworfen. Die beschichtete Unterlage wird 
auf eine Temperatur unterhaib des SiedepunJcts der Silicium- 
verbindung erhitzt, im allgemeinen auf eine Temperatur 
zwischen etwa 50 und 200 °C . Dieses Erhitzen wird so lange 
fortgefiihrt, bis alles organische inerte VerdUnnungsmittel 
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entfernt ist, was im allgemeinen etwa 30 Min. bis etwa 
2 Std. in Anspruch nimmt. 

Das beschichtete Substrat wird dann hoheren Temperaturen 
5 ausgesetzt als beim ersten Erhitzen, urn die Siliciumverbin- 
dungen in Siliciumoxide zu iiberfuhren. Die genaue Zusammen- 
setzung des Si liciumoxid-RUcks tands konnte nicht bestimmt wer- 
den; aber es ist wahrscheinlich, daft nicht eine einzige Sub- 
stanz wie Siliciumdioxid , sondern eine Mischung aus Silicium- 

10 oxiden, welche Si liciundioxid und Siliciummonoxid enthalt, 
vorliegt. Im allgemeinen wird die Unterlage erhohten Tempe- 
raturen von etwa 500 bis 1 70O °C , vorzugsweise von etwa 
700 bis 1 300 °C unterworfen. Die Zeit fur diese Hitzebehand- 
lung liegt zwischen etwa 2 und etwa 6 Stunden. Die Hitze- 

1 5 behandlungen konnen unter normalen atmosphar ischen Bedingun- 
gen in Gegenwart von Luft oder in inerter Atmosphare durch- 
gefuhrt werden. 

Die Zeiten und die Temperaturen der zuvor angegebener. Er- 
20 hitzungsstuf en sind zueinander invers. Wenn beispielsweise 
die Temperatur zunimmt, nimmt die Zeit bis zum Erhalt der 
gewiinschten Ergebnisse ab. 

Die Anwendung von wenigstens zwei Erhitzungsstuf en ist wesent- 
25 lich fur die erfolgreiche Durchfuhrung der Erf indung . Die 
Moglichkeit der Verunreinigung der Substratoberf lache zu 
einem nicht mehr annehmbaren Grad mit unerwiin sen tern Ruck- 
stand anders als Siliciumoxid wird im wesentlichen dadurch 
reduziert, daB zuerst das Verdlinnungsmittel entfernt wird 
30 und dann die Siliciumverbindungen zersetzt werden. Bei An- 
wendung nur einer einmaligen Erhitzung findet eine Verkohlung 
in nicht mehr vertretbarem MaSe statt. Durch das mehrstufice 
Erhitzen wird bei der Zersetzung eher eine glanzende als 
eine pulverf ormige Phase erhalten. Wenn daruber hinaus in 
35 den bevorzugten Ausf uhrungsbeispielen eine ungesattigte 
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Organosiliciumverbindung verwendet wird, findet bein 
ersten Erhitzen bis zu einen gewissen Grad erne Gel-Bildung . 
der ungesattigten Organosiliciumverbindung statt, welche 
ihrerseits cazu fuhrt, da'fl die Siliciumverbindungen in 
5 ausreichenden Mafle unbeweglich v/ercen una so in den Poren , 
und Spalten der Keramik hafter. bleiben. 

Keramikunrerlagen, die nach dern zuvcr angegebenen Verfahren 
erhaiten werden, weisen eine niedrige Porositat und eine 

10 herabgesetzte Cberf lachenrauhigkeit zusammen ir.it einer 
glasartigen Oberfiache auf, die curch die Zersetzunc der 
Siliciumverbindung erhaiten vurce. Die Uber zugs zusammensetzung 
verbessert die Cberf lachenrauhigkeit, indem Locher und Fehl- 
stellen in der Oberfiache ausgefiillt werden. Es wurce vor- 

15 geschlagen, entweder Halbleiterwaf er oder ein Elektrcdenkugel- 
chen mit einer Losung bestimmter Organosiliciunverbindungen 
zu beschichten, urn bei der Kerstellung von Halbleiterbau- 
elementen vom Sperrschichttyp einen Ruckstand von Silicium- 
oxiden, die an den Kugelchen oder an der Waf eroberf lache 

20 haften, zu bilden. Eine Vorrichtung dieser Art ist beispiels- 
weise in der US-Pa tentschri ft 3 086 892 beschrieben. Das Ver- 
fahren zur Kerstellung des Kalblei terbauelements vom Sperr- 
schichttyp, das in dieser Patentschrif t beschrieben ist, 
fuhrt. nicht zu einer Verbesserung der Oberf lachenunregelmaflig- 

2 5 keiten der in diesem Verfahren verwendeten Unterlagen. Das 
Verfahren, das in dieser Patentschrif t beschrieben ist, um- 
faflt das Einlegieren des Kiicelchens in den Wafer wahrend der 
Zersetzung der Organosiliciumverbindung zu Siliciumoxiden . 
Die vorhandenen Siliciumoxide verhindern ein zu starkes 

30 Ausbreiten des Kugelchens auf der Waf eroberf lache wahrend 
des Legierens. Als Sndprodukt wird jedoch als Folge der 3e- 
dingungen wahrend des Legierens eine wabenartige Struktur 
und keine im Hinblick auf die Oberf lachenglatte verbesser- 
te Oberfiache, wie erf indungsgemaS gefordert, erhaiten. 
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Das erf indungsgemafle Verfahren findet, wie zuvor beschrieben, 
insbesondere Anwendung zur Herstellung von Keramikmoduln 
fur integrierte Schaltkreise und dient im besonderer. zum 
Grundieren oder Vorberei'ten der Keramikoberf lachen fur die 
nachfolgende Metallabscheidung . Deshalb wird das Verfahren 
gemaB der Erfindung besonders dann angewendet, wenn die 
Keramikunterlage zur Herstellung von Schaltkreisen hoher Auf- 
losung verwendet und anschliefiend mit Metall oder rait Metal- 
len beschichtet wird. In einer Ausfiih rungs form wird beispiels 
weise eine chrom-Kupf er-Chrom-Metallisierung aufgetragen. Das 
Metallisierungsmuster kann unter Anwendung konventioneller 
Verfahren hergestellt werden, und es werden Schaltkreise mit 
hoher Auflosung erhalten. 

Die vorliegende Erfindung ist besonders zur Herstellung von 
Keramikunterlagen fur integrierte Schaltkreise geeignet, 
well die Produkte, die auf der Unteriage zuruckbleiben (Si- 

Liciumoxide) elektrisch isolierende Eigenschaf ten aufweisen 
und gute thermische Leiter sind. Die Eigenschaf ten der 

guten Ableitung von Kitze sind nichr vorhanden, wenn bei- 

spielsweise Polyimide verwendet werden. 



Beispiel 1 

Eine Zusammensetzung, die etwa 1,8 g £- ( 3 , 4-Epoxidcyclo- 
hexyDathyl-trimethoxysilan, 0,6 g Viny Itr ichlors ilan , etwa 
1,1 g Aminopropyltrimethoxysilan, etwa 1,0 g Piperidin und 
etwa 20,5 g Toluol enthalt, wird in einem Tauchbeschichtungs 
verfahren auf eine Keramikunterlage zu einer Naflschicht- 
dicke von etwa 30 jam aufgetragen. Die Keramikunterlage hat 
eine Oberf lachenrauhigkeit oder einen Mittelwert der Mittel- 
linie von etwa 28 bis 34 urn. Die beschichtete Unteriage wird 
dann in einen Ofen gebracht und etwa 90 Min. lang bei etwa 
TOO °C getrocknet. Die getrocknete und beschichtete Keramik- 
unterlage wird in einen Ofen gebracht und in Uxngebungs- 
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atec sphare erwa 4 Stunden lang einer erhohten Terperatur 
von etwa 700 bis TOCO °C ausgesetzt. Die Keramikunter lage 
hat eine Oberf lachenrauhigkeit von nur 14 bis 18 um (Mittei- 
wert der Mi tzel lir.ie) und das resulcierende Zersetzungsorc- 
5 ciukt der Organosiliciumverbindur.g ist ein glasartiges Mate- 
rial. Wahrend des Beschishtens wurde beobachtet, dai3 der 
Film einheitlich auf der gesamter. Substr atoberf iache flieflt. 
Das oben angegeber.e Beschichtungsverf ahren wie auch das 
Trocknen and die Zersetzungsschr irte werden err.eut ange- 
10 wendet unter Erhalt einer Keramikunterlage nach dieser 

zweiten Beschichtung mit einer Cberf lachenrauhigkeit vcn 
nur 5 bis- 1 1 pn (Mittelwert der Mitteiiinie) . 

Beispiel 2 

15 Beispiel 1 wird wiederholt mit der Ausnahme, ca3 die Zusan- 
mensetzung et:wa 1,8 g B- ( 3 , 4-Epcxidcyclohexyl) athyi- cri- 
me thoxy si lan, etwa 1,0 g Viny ltriathoxysiian, etwa 0,7 g 
Vinyltriacetoxysilan, etwa 1,0 g Piperidin und etwa 20,5 g 
Toluol enthalt. Es werden ahnliche Ergebnisse wie in 3ei- 

20 spiel 1 erhaiten. 

Beispiel 3 

Beispiel 1 wird wiederholt mit der Ausnahme, da3 die 3e- 
schichtungs zusanunensetzung etwa 1,8 g 3- ( 3 , 4-Epoxidcyclo- 
25 hexyl) athyl-trimethoxysilan, etwa 1,2 g Vinyi-tris ( 2-methoxy- 
athoxy) silan, etwa 0,5 g Viny 1- triacetoxys ilan , etwa 1,0 g 
Piperidin und etwa 20,5 g Toluol enthalt. Es werden ahnliche 
Ergebnisse wie in Beispiel 1 erhaiten. 

30 Beispiel 4 

Beispiel 1 wird wiederholt mit der Ausnahme, daB die 3e- 
schichtungszusanmensetzung etwa 1,8 g 2- ( 3 , 4-Epoxidcyclo- 
hexyl) athyl-trimethoxysilan, etwa 1,7 g Amincpropyltri- 
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methoxysilan, etwa 1 ,0 g Piperidin und etwa 20,5 g Toluol 
enthalt. Es werden ahnliche Ergebnisse wie in Beispiel 1 er- 
halten, jedoch wird die Oberf lachenrauhigkeit niche in dem 
MaBe wie in den Beispielen 1 bis 3 herabgesetzt. In diesem 
5 Beispiel wurden keine ungesattigten Silane verwendet und , 
demzufolge findet ein Vernetzen und eine Gel-Bildung von 
Silanverbindungen wie in den Beispielen 1 bis 3 nicht statt. 
Durch das Vernetzen und die Gel-Bildung wird in den Bei- 
spielen 1 bis 3 verglichen mit Beispiel 4 eine einheitliche- 
lO re und grofiere Beschichtungsdicke erhalten, wodurch wiederum 
dickere Si liciumoxidschichten und eine groBere Oberflachen- 
verbesserung nach der Hochtemperatur zer set zung erhalten 
werden . 
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PATENTAN5PRUCHE 

1 . Verfahren zur Herabsetzung der Porcsitat und der Ober- 
f lachenrauhigkeit eir.er kera^ischen Unterlage , 
5 dadurch gekennzeichnet, 

da3 eir.e fliissige 3eschichtungszusainnensetzung mit 
einem Gehalt an wenigstens einer r.ichtpo lymer en crgani- 
schen Siliciurnverbincung auf wenigstens eine Oberflache 
der Unterlage aufgetragen wire, die beschichtete L'nter- 
10 lage getrocknec una zur Umwandlung der Or gariosilicium- 

verbindungen in S i 1 iciumoxide einer Temper a -ur ausge- 
serzt wird, die hoher als die bei der Trccknung ange- 
wendete ist. 

15 2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 

dafi als Unterlage ein Keramikmaterial aus Siiiciuir.cxid , 
Silicat und Aluminiumoxid angewendet wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet , 
20 da3 eine Beschichrungszusammensetzung mit einem Gehalt 

an einer Siliciumverbir.dung aus der Gruppe der gesartig- 
ten organischen; der athylenisch ungesattigten crcani- 
schen Siliciumverbindur.gen; der Siliciumhalogenide una 
Mischungen derselben angewendet wird. 



25 



30 



Verfahren nach den Anspruchen 1 und 3, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB eine Beschichtungszusammensezzung , die wenigstens 
ein fliissiges Organosiian enthalt, angewendet wire. 



5 . Verfahren nach den Anspruchen 1 und 3 , 
dadurch gekennzeichnet, 

daB eine Seschichtungszusaramensetzung , die wenigstens 
eine arhylenisch ungesattigte und wenigstens eine 
35 gesattigte crganische Si liciumverbindung enrhalt, 

angewendet wird. 
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6. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 
5, dadurch gekennzeichnet, 

dafi eine Beschichtungszusaiumensetzung , die 6- ( 3 , 4-Epoxid- 
cyclohexyl) athyl-trimethoxysilan und eine athylenisch 
5 ungesattigte organische Siliciumverbindung aus der , 

Gruppe von Vinyltrichlorsilan, Vinyltr iathoxysilan , 
Vinyl-tris ( 2-methoxyathoxy ) -silan, Vinyltr iacetoxy silan 
und Mischungen derselben enthalt, angewendet wird. 

10 7. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 
bis 6, dadurch gekennzeichnet, 

daB eine Beschichtungszusammensetzung, die zusatzlich 
Aminopropyltr iathoxysilan enthalt, angewendet wird. 

15 8. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspruche 1 
bis 7, dadurch gekennzeichnet, 

daB eine Beschichtungszusammensetzung, die zusatzlich 
ein organisches Losungsmittel und einen Stabilisator 
enthalt, angewendet wird. 

20 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, 
daB eine Beschichtungszusammensetzung, die das Verdiin- 
nungsmittel in einer Menge von etwa 25 bis 90 Gew.%, 
bezogen auf den Gesamtgehalt an Losungsmittel und Sili- 

25 ciumverbindungen in der Zusammensetzung enthalt, an- 

gewendet wird. 

10. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet:, 
daB eine Zusammensetzung, die einen Stabilisator in 

30 einer Menge von etwa 2,5 bis 7 Gew.%, bezogen auf den 

Gesamtgehalt an organischer Siliciumverbindung, Ver- 
dunnungsmittel und Stabilisator enthalt, angewendet 
wird . 



35 
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1. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 

da3 die Beschichtungszusainmensetzung in einem Beschich- 
tungsschritt in einer NaBschichtdicke bis zu 0,1 mm 
aufgetragen wird. 

« 

2. Verfahren nach den Anspruchen 1 und 11, 
dadurch gekennzeichnet, 

dafi ein Mehrf achbeschichtungsver f ahren angewendet wire. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 

da3 die beschicktete Unterlage 30 Minuten bis 2 Stunden 
lang bei einer Temperatur von etwa 50 bis 200 °C ge- 
trocknet wird. 



4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daS die getrocknete beschichtete Unterlage etwa 2 
bis 6 Stunden lang auf etwa 500 bis 1700 °C, vorzug 
weise 700 bis 1300 °C erhitzt wird. 

5. Verfahren nach den Anspruchen 1 und 14, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB das Erhitzen in Gegenwart von Luft durchgefiihrt 
wird. 



6. Beschichtungszusammensetzung zur Durchfiihrung des Ver- 
fahrens nach den Anspruchen 1 bis 15, gekennzeichnet 
durch einen Gehalt an etwa 45 bis 95 Gew.% einer ge- 
sattigten organischen S iliciumverbindung aus cer Grippe 
von B-(3,4-Epoxidcyclohexyl)athyltriTiethoxysilan und 
Mischungen derselben mit Aminopropy ltr imethoxysilan 
und etwa 5 bis 55 Gew.% einer ungesattigten organi- 
schen Siliciumverbindung aus der Gruppe von Vinyltri- 
chlorsilan, Vinyltriathoxysilan, Vinyl- tris ( 2-methoxy- 
athoxy) silan, Vinyltriacetoxy silan und Mischungen der- 
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selben, wobei die Gew.% bezogen sind auf den Gesamt- 
gehalt an gesattigten und ungesattigten organischen 
Siliciumverbindungen in der Zusammensetzung . 

Verwendung der Beschichtungszusammensetzung nach An-, 
spruch 16 zur Herabsetzung der Porositat und der Ober- 
f lachenrauhigkeit einer keramischen Unterlage fur 
metallische Schaltkreise . 
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